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PROCEDE DE REALISATION PAR EPITAXIE EN PHASE VAPEUR D'UN 
FILM DE NITRURE DE GALLIUM A FAIBLE DENSITE DE DEFAUT 

La presente invention concerne I'elaboration de films de nitrure de 
gallium (GaN) par epitaxie en phase vapeur avec de faibles densites de 
defauts. 

Elle concerne aussi les composants optoelectroniques et 
electroniques elabores a partir de ces films de nitrure de gallium. 

Fin 1995, la societe Nichia a fabrique une diode laser realisee a partir 
de nitrures lll-V. Un tel resultat a montre q U ' on pouvait obtenir une emission 
laser dans une structure heteroepitaxiale ou la densite de dislocations 
atteignait 10 8 a 10 10 cm- 2 . Fin 1997, Nichia a demontre que Ton pouvait 
obtenir une emission laser pendant 10000 heures a condition que la 
structure de la diode laser sort realisee sur une couche de GaN de bonne 
qualite. II s'agissait de couches de GaN elaborees selon la technologie de 
surcroissance epitaxiale laterale ELO (Epitaxial Lateral Overgrowth). % 

Bien que Ton ait longtemps affirme que les dislocations dans GaN 
n'agissaient pas comme centres de recombinaison non radiative, il est 
aujourd'hui etabli qu'en fait certaines dislocations a composante vis 
introduisent des centres non-radiatifs et que les performances des 
composants sont bien superieures sur une structure de meilleure qualite 
cristallographique. Ainsi la duree de vie des diodes laser a base de nitrure 
lll-V depend de maniere critique de la densite de dislocations dans les 
couches de GaN sur lesquelles sont fabriquees les structures. 

Tous les efforts actuels convergent vers I'obtention de GaN 
heteroepitaxie avec la meilleure qualite cristalline possible. C'est pourquoi la 
technique de surcroissance par epitaxie laterale (ELO) a ete largement 
developpee pour GaN avec de nombreuses variantes. 

Comme il n'existe pas de substrats massifs de GaN disponibles 
d'une surface satisfaisante et en quantite suffisante, les composants a base 
de nitrure lll-V sont elabores par heteroepitaxie sur des substrats tels que le 
saphir, SiC, Si ou autre. Le saphir couramment utilise comme substrat ne 
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possede pas de plan de clivage, ce qui implique que dans une structure de 
diode laser a base de GaN epitaxie sur saphir, il est difficile de fabriquer des 
facettes reflechissantes. 

Par ailleurs, I'utilisation d'un substrat comme le saphir presentant a la 
5 fois un desaccord de parametre de reseau et de coefficient de dilatation 
thermique genere une densite de dislocations tres elevee dans les couches 
heteroepitaxiales de GaN/saphir. 

Quelle que soit la technologie, la densite des defauts etendus : 
dislocations, fautes d'empilement, domaines d'inversion, nanotubes ne 
10 descend pas en dessous de 5.10 8 cm" 2 . Les dislocations se propagent dans 
la direction de croissance et emergent en surface ou elles peuvent etre 
identifies par microscopie a force atomique (AFM) ou en 
cathodoluminescence (CL). Ces dislocations sont nefastes a plusieurs 
points de vue. D'abord, en densite elevee (superieure a 5x10 8 cm" 2 ), les 
15 defauts degradent la mobilite electronique ainsi que les proprietes 
electroniques (intensity de photoluminescence, dur£e de vie des porteurs) : 
De plus, I'emergence des dislocations en surface se traduit par une 
depression en surface (Heying et al., J. Appl. Phys., 85, 6470, 1999). Dans 
une structure de diode laser a base de multipuits quantiques (MQWs) 
20 GalnN, les dislocations perturbent I'ordonnancement des MQWs et 
provoquent une emission lumineuse non-homogene. Enfin, les metaux 
utilises pour les contacts ohmiques peuvent aussi diffuser a travers ces 
dislocations et nanotubes. 

Differentes technologies de surcroissance epitaxiale laterale ont ete 
25 developpees pour la mise en oeuvre de I'ELO : 1) par HVPE (Hydride Vapor 
Phase Epitaxy ou epitaxie en phase vapeur a partir de chlorures et 
d'hydrures), 2) par EPVOM (epitaxie en phase vapeur par pyrolyse 
d'organometalliques) 3) par pseudo-sublimation ou plus precisement CSVT 
pour Close Space Vapor Transport et 4) diverses variantes sans masque 
30 utilisant par exemple des substrats graves. Toutes permettent d'obtenir des 
couches de GaN avec des densites de dislocations inferieures a 10 7 cm" 2 
comparees a 10 8 a 10 10 avec la technologie standard. Cependant, comme 
nous le verrons ci-apres, et c'est inherent a la technologie employee, il reste 
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des zones ou la densite de dislocations reste elevee, au-dessus 
d'ouvertures et de joints de coalescence dans une technologie a une etape 
d'epitaxie, aux joints de coalescence et au milieu des ouvertures dans une 
technologie a deux etapes ou, lors d'une premiere etape on procede au 
5 depot par epitaxie de GaN dans les ouvertures apres avoir masque et grave 
(notamment par photolithographie) une couche de dielectrique pour former 
ces dites ouvertures et ou, lors d'une deuxieme etape de surcroissance 
epitaxiale laterale (ELO) on procede a la croissance laterale des motifs de 
GaN tout d'abord deposes que I'on poursuit jusqu'a leur coalescence. 

10 Une variante connue de la technologie de croissance s'appuie sur 

I'ep'rtaxie en phase vapeur par pyrolyse d'organometalliques (EPVOM) 
selon un processus desormais bien etabli (sur saphir) : traitement de la 
surface sur saphir, nucleation a basse temperature d'une couche de GaN 
ou AIN, recuit jusqu'a la temperature de croissance finale de cette couche 

15 de nucleation et croissance a haute temperature de GaN (1 000-1 100°C). ' 
Plusieurs technologies ont ete developpees pour optimiser au mieux cette * 
heteroepitaxie et limiter a environ 5x10 8 cm" 2 la densite de dislocation dans: 
GaN (coalescence d'Tlots de GaN, Haffouz et al, Appl. Phys. Lett., 73 ; 
1278(1998), X.H. Wu et al, Jpn. J. Appl. Phys., 35, L1 648(1 996)). 

20 Sur SiC, la couche de nucleation a basse temperature n'est plus 

necessaire, on realise d'abord une couche de AIN a haute temperature 
avant le depot de GaN. Toutefois la densite de dislocations reste 
sensiblement de I'ordre d'environ 5x10 8 cm~ 2 . 

Ainsi, comme expose ci-dessus, la surcroissance par epitaxie 

25 laterale (ELO) avec de nombreuses variantes, constitue Tune des methodes 
les plus pertinentes pour reduire la densite de dislocations de plusieurs 
ordres de grandeur, c'est a dire inferieure a environ 10 7 cm" 2 . 

Afin de mieux comprendre le cadre de I'invention, on decrit ci-apres 
la facon dont se propagent les lignes de defauts dans le GaN dans un 

30 premier temps, lorsque I'on utilise le procede ELO a une etape d'epitaxie et 
dans un deuxieme temps, lorsque I'on utilise le procede a deux etapes. 
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Procede a une etape d'epitaxie 

On epitaxie d'abord une premiere couche de GaN sur un substrat, 
puis on depose un masque de dielectrique sur cette couche. Ensuite on 
5 pratique par photolithographie des ouvertures dans ce masque de 
dielectrique de dimensions et d'orientations cristallographiques bien 
definies. On effectue la reprise d'epitaxie sur les couches de GaN ainsi 
preparees d'abord dans les ouvertures ; cette reprise d'epitaxie conduit a 
une croissance laterale des cristaux de GaN qui a pour effet de diminuer de 

10 plusieurs ordres de grandeur la densite de dislocations. En effet, les 
dislocations traversantes ne se propagent pas au dessus du masque. Par 
contre, GaN qui s'epitaxie a partir des ouvertures, en coherence avec GaN 
de depart, garde la meme densite de dislocation que !e compose de depart. 
Par ailleurs, les motifs lateraux, a faible densite de dislocations coalescent 

15 et, comme GaN initial presente une mosaTcite, leur faible disorientation 

.respective conduit a une region a forte densite de dislocations dansjeplan 

de coalescence ou joint de coalescence. En consequence, dans I'ELO a 
une etape, toute la surface n'est pas utilisable pour la fabrication des 
composants optoelectroniques. 

20 La figure 1 schematise ce procede a une etape d'epitaxie. Sur un 

substrat 1, une couche de GaN est epitaxiee (couche de base de GaN 2). 
Ensuite un masque 3 (Si0 2l SiN x , Al 2 0 3 , W, etc) est depose (par CVD, 
PACVD, pulverisation cathodique, sublimation, CVD in situ ou toute autre 
methode de depot). Sur ce masque, des ouvertures sont pratiquees par 

25 photolithographie, le long de directions cristallographiques bien definies et 
avec des dimensions appropriees, par exemple des ouvertures de 3 
separees de 7 pm le long de la direction [1-100] G aN- Lors de la reprise de 
croissance de GaN, le depot s'effectue d'abord dans les ouvertures 5, puis 
lateralement au dessus du masque 4. Au dessus des ouvertures, GaN en 

30 relation epitaxique avec le substrat, garde la meme densite de defauts que 
la couche de base 2. Les lignes noires de la figure 1 represented les lignes 
de dislocation. Le GaN croit lateralement au dessus du masque 
(surcroissance de GaN 4). Dans cette zone, les dislocations traversantes ne 
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se propagent pas, ceci est etablit par I'etat de Tart actuel. Par contre, 
lorsque ies deux fronts de surcroissance laterale se rejoignent au milieu du 
masque il se forme un joint de coalescence 6. La technologie de fabrication 
de diode laser sur substrat ELO tels que decrits ci-dessus necessite done 
5 une technologie complexe car la structure des diodes doit etre realisee sur 
Ies zones de surcroissance 4, entre le joint de coalescence et la zone en 
relation epitaxique avec le substrat, ce qui exige une precision de 
Talignement de I'ordre du pm. 

10 Procede a deux etapes d'epitaxie 

Cette variante constitue une amelioration du procede a une etape 
d'epitaxie. Elle est schematisee par Ies figures 2, 3 et 4. 
Les figures 2 et 3 s'analysent comme suit : 

15 Apres avoir epitaxie une couche de base de GaN, referencee 2, sun 

un substrat de saphir, reference 1 on realise in situ un depot de SiN; 
(masques 3) puis, sur ce masque de dielectrique, on grave par 
photolithographie des ouvertures 5 selon des directions cristallographiques 
bien definies. Finalement, on reprend la croissance qui donne d'abord une 

20 surcroissance epitaxiale selective 6. 

Lors de la premiere reprise d'epitaxie, les conditions de croissance 
sont ajustees pour obtenir une Vitesse de croissance le long de la direction 
<0001> superieure a la Vitesse de croissance laterale de telle sorte que Ton 
obtient une surcroissance sous forme de bandes a section triangulaire 

25 presentant des facettes {11-22}. L'interet de cette procedure est d'induire 
une courbure des dislocations emergentes a 90° comme illustre dans la 
Figure 4. 

Lors de la seconde etape, les conditions experimentales sont 
modifiees pour avoir une vitesse de croissance laterale superieure a celle 
30 selon la direction <0001> pour obtenir une coalescence totale. La Figure 3 
montre une etape intermediaire oCj la facette (0001) 7 reapparaTt. 
Ce procede a deux etapes est notamment decrit dans la demande de brevet 
WO99/20816. La modification des conditions experimentales pour obtenir 
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une vitesse de croissance laterale superieure a celle selon la direction 
<0001> peut consister en Pajout de magnesium, d'antirnoine (Sb) ou de 
bismuth (Bi) pour provoquer une anisotropie de la croissance de GaN (L 
Zhang, et al, AppiPhys. Lett., 79, 3059 (2001). 

5 

Cette technologie permet d'obtenir GaN avec des densites de 
dislocations inferieures ou egales a 10 7 cm" 2 (sur toute la surface entre les 
zones de coalescence)( Vennegues et al, J. Appl. Phys. 87, 4175(2000). 

Entre les zones de coalescence il existe des regions pratiquement 

10 sans defauts observables comme le montrent les images de la surface en 
cathodoluminescence presentees sur la figure 5, ou la partie (a) de la figure 
est une image d'une couche de GaN obtenue par un precede a 2 etapes 
d'epitaxie et oil la partie (b) est une image d'une couche de GaN obtenue 
par un procede a une etape d'epitaxie. 

15 Ces zones de faible densite defaut sont suffisamment larges pour 

- realiser des composants optoelectroniques comme les diodes laser. 
L'examen attentif de ces images montre qu'il existe aussi sensiblement au 
milieu des bandes definies par les zones de coalescence une densite de 
points noirs (emergence de dislocations) sensiblement plus elevee que celle 

20 du reste de la bande a faible densite de defauts. II s'agit de dislocations 
ayant leur origine dans la couche de GaN de base, situees au milieu des 
ouvertures, qui apres la premiere etape de croissance emergent vers le 
sommet des surcroissances triangulares, et qui ainsi echappent au 
processus de courbure des dislocations. En effet, lors de la croissance 

25 ELO, apres epitaxie selective, les conditions experimental sont telles que 
les facettes {11-22} commencent a se former, et les dislocations 
traversantes au bord du masque se courbent en premier. La figure 4 permet 
de bien comprendre ce phenomene. Les dislocations au milieu du masque 
peuvent echapper a se processus et emerger en surface (dislocation A). 

30 Par ailleurs, apres courbure, les dislocations se propagent parallelement au 
plan de base. Les deux fronts de surcroissance laterale se rencontrent et 
creent un joint de coalescence. Les dislocations qui suivent le front de 
croissance lateral peuvent soit se terminer dans la zone de coalescence (ou 
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il peut y avoir un vide), soit se courber vers le substrat, soit encore se 
courber a 90° et emerger en surface. Ce joint de coalescence ou la densite 
de dislocations traversantes est elevee limite aussi la surface utilisable du 
substrat ELO. 

On constate done que ce precede a deux etapes d'epitaxie ne 
permet pas d'eliminer toutes les dislocations et en particulier les 
dislocations provenant du milieu des masques et des joints de coalescence. 

Pour completer la description et pour bien comprendre le cadre de 
I'invention qui va suivre, on decrit ci-apres la propagation des lignes de 
dislocations. On s'interesse en particulier ci-apres aux dislocations ayant 
leur origine en milieu des ouvertures du masque. 

Les figures 6 et 7 illustrent le cas ou les dislocations sont 
susceptibles d'emerger en surface. Dans la suite de la description, on se, 
referera a cette figure lorsqu'on evoquera les differents types de symetrie, 
que Ton peut rencontrer (a), (b) ou (b'). 

La figure 7 illustre le cas de figure ou le motif 4 de section , 
trapezoTdale ou triangulaire et le masque 3 ont un axe de symetrie commun. 
Les dislocations emergentes se trouvant au sommet de la section, 
triangulaire 4 et les joints de coalescence 6 forment des plans verticaux. 
L'environnement d'une dislocation dont la ligne coincide avec I'axe de 
symetrie commun est d'abord une configuration (a) puis (b) puis de 
nouveau (a) lors de la croissance : elle ne se courbe jamais. De meme 
l'environnement d'une dislocation du joint de coalescence est lors de la 
croissance une configuration de type (b') puis (a) : il n'a pas de courbure de 
sa ligne. 

D'autres variantes de la technologie ELO en phase vapeur n'utilisent 
pas de masque de dielectrique, mais des substrats textures ou 
periodiquement graves (Ashby et al. Appl. Phys. Lett. 77, 3233(2000). Dans 
ces technologies, des gravures sont effectuees directement sur le substrat, 
ce qui evite une etape de croissance et le depdt d'un masque. 
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Cette technique ne permet pas non plus d'eliminer toutes les 
dislocations et en particulier les dislocations provenant du milieu des 
ouvertures et des joints de coalescence. 

5 II existe done un fort besoin de trouver des solutions techniques a ce 

probleme des dislocations emergeant a la surface des films de GaN qui 
reduisent les surfaces utilisables de films de GaN pour la fabrication des 
composants optoelectroniques, quel que soit le procede de realisation du 
film adopte, a une, deux, voire plusieurs etapes d'epitaxie ou encore a 

10 gravure d'ouvertures directement dans le substrat. 

Le but de I'invention est de proposer un procede de realisation d'un 
film de GaN qui foumisse un film de GaN avec de faibles densites de 
defaut. 

II est precise que dans le cadre de la presente invention, le GaN peut 
15 etre dope ou non. A titre de substances dopantes on peut notamment citer 
le. magnesium, .le zinc, le beryllium, le calcium, le carbone, le silicjum, 
I'oxygene, retain, le germanium. On peut aussi introduire une impurete 
isolelectronique comme le In, Sc, Sb, Bi parmi les elements de la colonne III 
ou V du tableau periodique de Mendeleev. 
20 Ainsi I'invention a pour objet un procede de realisation d'un film de 

nitrure de gallium (GaN) a partir d'un substrat, par depot de GaN par 
epitaxie en phase vapeur, caracterise en ce que le depot de GaN comporte 
au moins une etape de surcroissance epitaxiale laterale en phase vapeur 
(ELO), en ce qu'au moins une de ces etapes d'ELO est precedee d'une 
25 gravure d'ouvertures 

- soit dans un masque de dielectrique prealablement depose, 

- soit directement dans le substrat, 

et en ce que I'on introduit une dissymetrie dans I'environnement des 
dislocations lors d'une des etapes d'ELO de facon a provoquer le plus 
30 grand nombre de courbures des dislocations, les dislocations courbees 
n'emergeant pas a la surface de la couche de GaN ainsi obtenue. 
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La dissymetrie de renvironnement des dislocations peut notamment 
etre induite : 

(1) en agissant sur les parametres de !a croissance soit en appliquant 

un champ electrique perpendiculaire a I'axe de croissance, soit 
encore en eclairant a I'aide d'une lampe produisant un 
rayonnement UV autour de 170 a 400 nm, pour faire croTtre 
preferentiellement une seule famille de facettes {11-22} ou 
encore; 

(2) en realisant des ouvertures de largeurs ou de geometrie inegaies 

soit dans le masque de dielectrique soit directement dans le 
substrat pour faire prendre des formes geometriques aux motifs 
de GaN favorables a la courbure des dislocations ou autrement 
dit en exploitant les proprietes specifiques des differentes formes 
geometriques que peuvent prendre les motifs de GaN lors de la 
reprise de croissance ; 

Cette dissymetrie permet d'agir sur la majorite des dislocations 
traversantes issues des ouvertures du masque. En consequence, elles 
n'emergent plus en surface. 

^invention a plus particulierement pour objet un procede tel que 
decrit ci-dessus, caracterise en ce que la dissymetrie est induite par la 
realisation d'ouvertures soit dans le masque de dielectrique soit directement 
dans le substrat, adjacentes inegaies dissymetriques formant un motif de 
base d'un reseau periodique, le motif de base comportant au minimum 2 
ouvertures, ces ouvertures pouvant etre de differents types et notamment 
des lignes, des hexagones, des triangles ou une combinaison de ces 
ouvertures. Preferentiellement, le reseau periodique definit ci-dessus 
s'etend selon une direction [1 0-1 0]. 

La ou les etapes de surcroissance epitaxiale laterale (ELO) sont 
avantageusement effectuees par epitaxie en phase vapeur a partir de 
chlorures et d'hydrures (HVPE), par epitaxie en phase vapeur par pyrolyse 
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d'organometalliques (EPVOM) ou encore par CSVT (Close Space Vapor 
Transport). 

Les substrats peuvent presenter une epaisseur de quelques 
5 centaines de micrometres, generalement de I'ordre de 200 urn et peuvent 
etre choisis parmi le saphir, ZnO, 6H-SiC, 4H-SiC, 3C-SiC, GaN, AIN, 
LjAI0 2 , LiGa0 2 , MgAI0 4 Si, HfB 2 ou GaAs. Les substrats peuvent etre 
traites prealablement a tout depot de GaN par nitruration. 

10 L'invention concerne egalement tout film de GaN susceptible d'etre 

obtenu par le precede selon Tinvention. Le film de GaN ainsi obtenu peut 
presenter une epaisseur variant de 1 a 100 urn. Selon un mode particulier 
de realisation de l'invention, le film de GaN obtenu peut presenter une 
epaisseur variant de 5 a 15 urn. 

15 

On propose egalement- un composant optoelectronique' et' 
notamment une diode laser, un photodetecteur ou un transistor, caracterise 
en ce qu'il est muni d'un film de GaN susceptible d'etre obtenu par le 
procede de l'invention. 

20 

Ainsi selon une premiere variante de l'invention les ouvertures sont 
effectuees dans un masque de dielectrique et selon une deuxieme variante 
de l'invention, les ouvertures sont effectuees directement dans le substrat. 

25 Lorsque les ouvertures sont effectuees dans le masque de 

dielectrique, a savoir selon la premiere variante, le procede comporte 
avantageusement deux etapes de surcroissance epitaxiale laterale (ELO), 
selon la technique decrite plus haut. 

Un des buts de l'invention est ainsi de proposer un procede de 

30 realisation d'un film de GaN qui fournit un film de GaN, dont les dislocations 
provenant du milieu des ouvertures et des joints de coalescence sont 
fortement reduites en densite dans le cas ou le procede a deux etapes 
d'epitaxie est adopte pour la realisation dudit film de GaN. 
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Les cas ou les facettes {11-22} croissent a une Vitesse differente de 
sorte a provoquer une courbure des lignes de dislocation ou les cas ou les 
ouvertures dans le masque conduisent a des facettes de surface differente 
5 sont illustres par les figures 8 et 9. Dans cette figure 8, t 0 designe le premier 
instant ou la dislocation peut se courber; a U (precedent to) la dislocation se 
trouve dans une configuration d'environnement symetrique tel que (a) pour 
(c) et (d) ou tel que (b) pour (e) et (f). A t +1 la dislocation se propage dans le 
plan basal (0001). La configuration (c) est celle qui est exploitee dans I'ELO 
10 a deux etapes decrite precedemment. Dans la configuration (d), U et U 
• montrent deux geometries possibles qui aboutissent^ la meme forme a to. 

Dans la suite de la description, on se referera a cette figure lorsqu'on 
evoquera les cas de figures typiques de dissymetrie (c), (d), (e) et (f). 

Dans le cas (1) ci-dessus, on applique une dissymetrie selon le cas 
1 5 de figure (e) et dans le cas (2) on applique une dissymetrie selon la cas (d) 
et(f). 

La dissymetrie en application de la configuration (d) peut auss. etre 
mise a profit pour eliminer les joints de coalescence, ce qui conduit a une 
surface ELO totaiement utilisable pour la fabrication des composants 
20 optoelectroniques. 

Les masques de dielectrique utiles pour realiser cette variante du 
procede selon invention peuvent etre constitues de nitrure de silicium 
(SiN), SiO z ou W. On realise le dep6t du dielectrique selon des techniques 
25 bien connues de I'homme de Tart. 

On peut realiser le premier depot de GaN par toutes les methodes de 
depot en phase vapeur a savoir I'HVPE (Hydride Vapor Phase Epitaxy ou 
epitaxie en phase vapeur a partir de chlorures et d'hydrures), I'EPVOM 
(epitaxie en phase vapeur par pyrolyse d'organometalliques) ou la CSVT 
30 (Close Space Vapor Transport). De preference on utilise I'EPVOM. De 
preference, le gaz vecteur est un melange N 2 , H 2 . On peut utiliser encore 
d'autres technologies d'epitaxie en phase vapeur pour cette premiere 
couche comme la MBE, la pulverisation cathodique ou I'ablation laser. 
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A titre de couche de base de GaN sur laquelle on effectue un 
masquage suivi d'une reprise epitaxiale, on peut avantageusement utiliser 
une couche de GaN obtenue selon le procede qui suit : 

On recouvre le substrat par une epaisseur de nitrure de silicium de 
I'ordre du plan atomique. Apres achevement de la formation du masque de 
d.electnque, on depose une couche de GaN, dite couche tampon continue 
L'epa.sseur de cette couche peut etre comprise entre 20 et 30 nm La 
temperature lors de cette operation peut etre comprise entre 300 et 900°C 
On procede ensuite a un recuit a haute temperature comprise entre 950 et 
1120°C. La couche tampon se convert* d'une couche continue a une 
couche discontinue formee de motifs de GaN, ou autrement dit de motifs de 
GaN sous forme d'llots. Les zones ou le dielectrique est mis a nu 
foncfonnent afors comme un masque et les motifs de GaN fonctionnent 
comme les zones de GaN localises dans les ouvertures realisees ex-situ 
dans le masque. Apres le depot de la couche de nucleation et son recuit on 
depose par epitaxie en phase vapeur par pyrolyse d'organometalliques une 
couche mince de GaN de 2 a 5 urn d'epaisseur typique. La source de 
gall.um est le Trimethylgallium (TMGa) et la source d'azote est I'ammoniac 
Une telle methode est decrite dans de nombreux documents. Cette 
techn.que est notamment decrite dans la demande de brevet WO99/20816 
a I'exemple 5 que Ton incorpore ici par reference. 

Utiliser cette couche de GaN de base presente I'avantage de limiter 
la densite de dislocation des le debut du procede selon I'invention. 

On decrit ci-apres differents modes de realisation possibles de la 
premiere variante de I'invention, qui ne limitent pas la portee de I'invention 
mais ont vocation a I'illustrer. 

Tous les modes de realisation decrits ci-apres concerned des 
30 precedes ELO a deux etapes, tels que decrits plus haut. 

Ainsi I'invention concerne plus particulierement un procede de 
realisation d'un film de GaN, caracterise en ce que le depot de GaN qui suit 
la formation des ouvertures se decompose en deux etapes d'epitaxie la 
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premiere etant effectuee dans des conditions de croissance de sorte que la 
Vitesse de croissance le long de la direction <0001> est superieure a la 
vitesse de croissance laterale et la deuxieme etant effectuee dans des 
conditions experimentales modifiees de sorte que la vitesse de croissance 
5 laterale soit superieure a celle selon la direction <0001> de fagon a obtenir 
une coalescence totale des motifs. 

La modification des conditions de croissance pour obtenir que la 
vitesse de croissance laterale soit superieure a celle selon la direction 
<0001> consiste en Pajout de magnesium, d'antimoine ou de bismuth. 

10 

Selon un premier mode de realisation on realise des ouvertures 
adjacentes inegales dissymetriques formant le motif de base d'un reseau 
periodique selon de preference une direction [10-10]. Des exemples de tels 

15 motifs d'ouverture dissymetriques sont representees a la figure 10. Le motif 
de base dissymetrique n'est pas limite a des ouvertures lineaires, on peut 
imaginer bien d ? autres motifs tels que des ouvertures hexagonales 
paralleles aux directions [10-10] ou triangulares. Le fondement de 
invention est d'induire par la dissymetrie des ouvertures une propagation 

20 des dislocations qui conduit £ une reduction plus elevee de leur densite que 
dans I'ELO. 

Apres avoir realise ces ouvertures dissymetriques on reprend le 
substrat epitaxie, masque et grave, par exemple selon la figure 10 dans des 
25 conditions de depdt. par epitaxie de nitrure de gallium de fagon a induire le 
depot de motifs de nitrures de gallium sur les zones en regard et la 
croissance anisotrope et laterale desdits motifs, la croissance laterale etant 
poursuivie jusqu' a la coalescence desdits motifs. 

A titre d'exemple, la figure 11 schematise revolution de la 
30 morphologie lors de I'ELO de GaN quand les ouvertures sont de iargeur 
inegaie. 

Lors de la premiere etape, les conditions de croissance sont choisies 
pour que le plan (0001) soit un plan rapide. Cette premiere etape se termine 




lorsque le plan (0001) a disparu, tous les motifs de GaN obtenus par 
croissance a partir des ouvertures inegales atteignent alors une section 
triangulaire : la section du motif de GaN correspond au trait noir epais 
delimitant les deux zones distinctes de grise sur la figure 1 1 . 
5 Lors de cette premiere etape, (surface gris fonce limitee par le trait 

noir sur la figure 11), les dislocations traversantes se courbent a 90° quand 
elles rencontrent les facettes laterales {11-22} en cours de croissance (tel 
que N qui se trouve au point 4 en configuration (c)). Les dislocations situees 
exactement au milieu des petites et grandes ouvertures ne sont pas 

10 courb£es (notees M1 et M2) et continuent a se propager verticalement au 
dela de cette premiere etape. De meme, si les motifs coalescent deja a ce 
stade comme c'est le cas sur la figure 11, les dislocations telles que N' et 
N" convergent vers le joint de coalescence (notes C1) se propagent 
verticalement au dela de cette premiere etape. II se forme aussi un vide au 

15 milieu des masques. 

Dans la seconde etape, ou les conditions de croissance sont 

modifiees, les facettes (0001) reapparaissent Ce deuxieme temps de I'ELO 
consiste en la reprise en epitaxie en modifiant les conditions de croissance 
pour changer Tanisotropie de croissance pour qu'elle devienne favorable a 

20 la planerisation des motifs de GaN. Comme decrit dans WO 99/20816, ceci 
peut §tre obtenu soit en ajoutant du magnesium dans la phase vapeur soit 
en augmentant le temperature. Durant ce deuxieme temps, les motifs de 
GaN se developpent avec une expansion de la facette (0001) (qui 
reapparait au sommet de chaque motif) tandis que la surface des facettes 

25 laterales diminue. A cause de la dissymetrie du motif, les dislocations M2 
des petites ouvertures et C1, C2 des joints de coalescence emergent dans 
des facettes laterales {11-22} en configuration de type (d) aux points 2, 1 et 
3 respectivement, oti elles subissent une courbure a 90°. Dans ce mode de 
realisation, les dislocations, peu nombreuses, de type M1 ne sont pas 

30 courbees. Par contre, celles de type C2, tres nombreuses, sont courbees en 
3 dans le plan basal et vont pouvoir interagir et s'annihiler. La figure 12, 
illustre ce comportement des dislocations, on identifie le comportement de 
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dislocations de type N, N' et N" des grandes et pefrtes ouvertures 
respectivement et de type C1 qui se courbe en 1 . 

Selon un deuxieme mode de realisation on met en oeuvre des 
5 ouvertures inegales d'une fa?on dHTerente du premier mode de realisation. 

La figure 13 illustre un exemple de realisation de ce deuxieme mode 
de realisation. 

Comme dans le premier mode de realisation, la croissance se 
deroule en deux etapes different par les conditions de croissance. 
10 Mais pour c 4 e deuxieme mode de realisation, la premiere etape se 

termine lorsque les motifs de GaN issus des ouvertures inegales du 
masque ont completement coalesces pour former un motif unique 
presentant une section triangulaire. Les geometries intermediates qije Pon 
peut observer au cours de la premiere etape sont indiquees en trait pointille 
15 noirsur la figure 13. 

Dans la deuxieme etape, les conditions de croissance sont choisies 
pour obtenir une planarisation en faisant reapparaitre le plan basal C (0001) 
comme indique en trait pointille gris sur la figure 11. 

Les dislocations de types C1 et M2 se courbent pour les raisons 
20 invoquees dans la description du premier mode de realisation. 

Ce deuxieme mode de realisation differe du premier dans le 
comportement des dislocations de type M1 et C2. Les dislocations de type 
M1 sont courbees au point 1 parce que, en ce point, M1 se trouve dans une 
configuration (c). Par contre les dislocations de type C2 ne se courbent pas. 

25 

Selon un troisieme mode de realisation on met en oeuvre trois 
ouvertures inegales. 

Les deux modes de realisation precedents laissent echapper un type 
de dislocation : M1 dans la premier mode de realisation, C2 dans le 
30 deuxieme mode de realisation. II est possible de combiner les deux 
premiers modes de realisation en un troisieme qui permet de courber a la 
fois le type M1 et le type C2. II y a de nouveau deux etapes differentes par 
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les conditions de croissance. Ce troisieme mode de realisation est illustre 
sur la figure 14. 

Lors de la premiere etape, les motifs de GaN issus des ouvertures 
inegales 01 et 02 coalescent pour former un motif a section triangulaire 
5 unique et les dislocations M1 sont courbees : on retrouve le deuxieme mode 
de realisation. Dans le meme temps le motif issu de I'ouverture 03, situee 
suffisamment loin de 02, se developpe pour atteindre une section 
triangulaire. La fin de la premiere etape coincide avec Tobtention d'un profil 
en trait noir sur la figure 14 : on retrouve le profil du premier mode de 
10 realisation. Les joints de grains (C3 sur la figure 14) sont courbes en 6. 

Selon un quatrieme mode de realisation on introduit une 
dissymetrie lors de la croissance. 

Comme il a ete mentionne en introduction, la dissymetrie peut aussi 

15 etre creee en eclairant lateralement le substrat en cours de croissance avec 
un rayonnement.UV de maniere a augmenter la Vitesse de croissance d'une 
seule famille de facettes {1-212}. Uapplication d'un champ electrique 
perpendiculairement a la direction des ouvertures est aussi possible. En 
partant de motifs graves symetriques (ou inegales pour combiner les effets), 

20 apres coalescence a la fin de la premiere etape (ou des le debut de la 
premiere etape), on introduit une dissymetrie dans la croissance en 
augmentant la vitesse de croissance d'une des 2 facettes equivalentes {11- 
22} (par exemple en eclairant lateralement la structure avec un laser UV, ou 
en appliquant un champ electrique perpendiculairement a la directions des 

25 ouvertures). 

Les dislocations traversantes M situees au milieu du masque ne sont 
pas courbees dans la premiere phase de TELO, par contre elles le sont en 1 
(Fig. 8 (e) lorsque Ton introduit une dissymetrie dans la vitesse de 
croissance des facettes {11-22}. II resulte de la dissymetrie un joint de 

30 coalescence qui n'est plus perpendiculaire a la surface du substrat, de telle 
sorte que les dislocations, apres avoir ete courb£e a 90°, se rejoignent dans 
le joint de coalescence. Dans ce joint, ou souvent apparaTt un vide, une 
partie des dislocations s'arrete, une partie se propage vers le bas, et une 
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autre partie se propage verticalement, notee C. Ces dernieres rencontrent 
en 2 une facette {1 1-22} et se courbent a 90°. 

Lorsque les ouvertures sont gravees directement dans le substrat, a 
5 savoir selon la deuxieme variante, I'etape de formation de la couche de 
base de GaN peut etre effectuee dans les m§mes conditions que decrites 
ci-dessus, c'est-a-dire lorsque Ton met en oeuvre la premiere variante du 
precede. 

10 De meme, cette deuxieme variante peut avantageusement comporter 

deux etapes de surcroissance laterale (ELO) qui peuvent etre effectuees 
dans les m§mes conditions que decrites ci-dessus, c'est-a-dire lorsque Ton 
met en oeuvre la premiere variante du procede. 

15 Les caracteristiques, buts et avantages de I'invention apparaissent 

aussi a la lecture de Pexempie qui va suivre d'un mode particuiier de 
realisation de Tinvention et des figures annexees sur lesquelles : 

la figure 1 est une representation d'une epitaxie a une etape ; 
la figure 2 est une representation d'une premiere etape de 
20 surcroissance epitaxiale laterale a deux etapes ; 

la figure 3 est une representation d'une seconde etape de cette 
surcroissance epitaxiale laterale ; 

la figure 4 represente revolution de la structure avant coalescence 
totale. Les dislocations se propagent parallelement au plan de base. Les 
25 lignes pointillees represented les differentes forme possibles des motifs 
ELO a la fin de la premiere etape ; 

La figure 5 est un ensemble de 2 images de la surface en 
cathodoluminescence. Chaque point noir correspond a ['emergence 
d'une dislocation traversante. La partie (a) de Timage represente. une 
30 surface de GaN elabore selon le procede a deux etapes d'epitaxie et la 
partie (b) de Timage represente une surface de GaN elabore selon le 
procede a une etape. La marque * a un diametre de 20 jjm ; 




La figure 6 represente 3 exemples de configuration ou !a dislocation 
se propage dans un environnement qui reste symetrique pendant la 
croissance (les traits gras pleins to et pointilles ti figurent deux positions 
successives dans le temps des plans C en (a) et (1 1-22) en (b) et (b 7 ) ; 

La figure 7 represente un cas de croissance symetrique ou la 
surcroissance de GaN et I'ouverture 5 ont un axe de symetrie commun ; 

La figure 8 represente des cas de croissance asymetrique ; 

La figure 9(a) represente un cas de croissance assymetrtque obtenue 
lorsque la facette gauche croit plus rapidement que la facette droite : 4 
et {3 et 5} ont des axes (ou plans) de symetrie disjoints. Toutes les 
dislocations issues de Touverture du masque se trouvent a un moment 
donne en configuration (c) ou (e). II y aura courbure; 

La figure 9(b) represente un cas d'asymetrie obtenue par (e choix de 
la forme inegale des ouvertures 5a et 5b : les surcroissances 4a et 4b 
coalescent pour former un ruban 4c dont le plan de symetrie A4 ne 
coincide par construction avec aucun des autres plans de symetrie (A1 , 
A2, A3). Toutes les dislocations issues des ouvertures du masque 5a et 
5b ou bien se propageant verticalement au dessus du masque 3b se 
trouvent a un moment donne en configuration (c). II y aura courbure ; 

La figure 10 represente en (a) un masque avec des ouvertures le 
long d'une direction [1-100] avec des ouvertures de largeur inegales, en 
(b) et (c) un masque avec des ouvertures le long de 2 directions de type 
[1-100] ; 

La figure 11 est une representation schematique d'un procede d'ELO 
a deux etapes a partir d'ouvertures dans le masque de largeur inegale. 
La premiere etape apparait en trait noir epais et la deuxieme etape de 
planerisation apparait en trait pointille ; 

La figure 12 represente la structure des dislocations traversantes 
dans une couche de GaN realisee par un procede ELO a deux etapes, a 
partir d'ouvertures dissymetriques. En trait blanc apparaTt la section des 
2 motifs coalesces au cours de la premiere etape. On identifie les 
dislocations qui se courbent a 90° , on n'observe pas de dsilocation de 
type M dans le motif le plus petit. En tirets gris on observe la facette {11- 
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22} qui se developpe au cours de la seconde etape. Les dislocations de 
type C qui ont pour origine le joint de coalescence se courbent a 90° 
quand elles rencontrent cette facette (point 2). 

La figure 13 represente revolution des motifs de GaN lors d'une mise 
5 en oeuvre du procede selon le deuxieme mode de realisation decrit plus 
haut ; 

La figure 14 represente revolution des motifs de GaN lors d'une mise 
en oeuvre du procede selon !e troisieme mode de realisation decrit plus 
haut 

10 

Exemple 

La premiere partie de I'exemple a ete reprise de Texemple 1 de WO 
99/20816. 

On utilise un reacteur vertical approprie operant a pression 
15 atmospherique pour I'epitaxie en Phase Vapeur par Pyrolyse 
d'Organometalliques. Sur un substrat de saphir (0001) de 200 a 500 pm 
d'epaisseur on depose par epitaxie une couche mince de nitrure de gallium 
de 2 |um d'§paisseur, en Phase Vapeur par Pyrolyse d'Organometalliques a 
1080°C. La source de gallium est le trimethylgallium (TMGa) et la source 
20 d'azote est rammoniaa Une telle methode est decrite dans de nombreux 
documents. 

Les conditions experimentales sont les suivantes : 
Le vehicule gazeux est un melange d'H 2 et N 2 en proportions egales 
(4 sl/mn). L'ammoniac est introduit par un conduit separe (2 sl/mn). 

25 Apres la croissance de la premiere couche epitaxiale de nitrure de 

gallium , une fine couche de nitrure de silicium est deposee dans la chambre 
de croissance. Des ouvertures dissymetriques sont pratiquees dans le 
dielectrique par photolithographie, avec des ouvertures de 1 pm et 2 pm 
(masque de la figure 10(a)). Les ouvertures lineaires sont avantageusement 

30 orientees selon une direction [10-10] de GaN bien que He procede decrit 
dans cet exemple puisse etre conduit a terme pour d'autres orientations des 
ouvertures notamment selon [1 1-20] de GaN. 




On effectue la reprise par epitaxie sur les zones degagees par du GaN non 
intentionnellement dope dans des conditions operatoires de la premiere 
reprise d'epitaxie du procede a deux etapes telle que la vitesse de 
croissance selon la direction [0001] des motifs de GaN excede 
5 suffisamment la vitesse de croissance selon la direction normale aux flancs 
inclines des dits motifs. Dans ces conditions Tanisotropie de croissance 
conduit a la disparition de la facette (0001). Le premier temps de la mise en 
ceuvre du procede s'acheve lorsqiie que la disparition de la facette (0001) 
du motif de GaN est assuree. En fin du premier temps, les motifs ont pris la 

10 forme de bandes a section triangulaire (avec des facettes laterales 
d'orientation {11-22} ou {1-101} selon que les bandes initiates aient et6 
orientees selon [10-10] ou [11-20]) de taille inegale (Fig. 12). 

Le deuxieme temps consiste en la reprise en epitaxie par du GaN en 
modifiant Tanisotropie de croissance (en portant la temperature a 1120°C 

15 ou en ajoutant du magnesium sous forme d'organometallique volatil 
(MeCp2Mg) m dans la phase vapeur). Le' debit de TMGa est de 
100 pmoie/minute. La facette (0001) reapparaTt au sommet de chacun des 
motifs de GaN obtenus dans la premiere phase. Ensuite, ces motifs de GaN 
se developpent avec une expansion des facettes (0001) et au contraire une 

20 diminution des flancs. En raison de la dissym^trie des motifs triangulaires 
deux flancs adjacents (provenant de motifs de taille differente) coalescent 
avant la coalescence totale de tous les motifs. Dans cette variante de I'ELO, 
la zone de coalescence (ou joint de coalescence) de deux motifs n'est plus 
un plan parallele aux ouvertures mais un plan incline d'un angle determine 

25 par le rapport entre les vitesses de croissance le long de I'axe c et 
lateralement Le deuxieme temps prend fin lorsque tous les flancs ont 
entierement disparus, la surface superieure du depot formee par les motifs 
coalesces de GaN etant alors plane. 

La mise en oeuvre du procede selon Tinvention comme decrit ci- 

30 dessus conduit d'une part a Tobtention d'une couche de GaN plane, 
pouvant done servir de substrat pour le depot ulterieur, par reprise 
d'epitaxie, de structure de composants, notamment de structure de diode 
laser, mais conduit d'autre part a une amelioration tres avantageuse de la 
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quatite cristalline dudit substrat. En effet, les lignes de dislocations 
provenant de couche de GaN sous-jacente se propagent par les ouvertures 
pratiquees dans le masque verticalement dans les motifs crees dans un 
premier temps. Mais il apparart que les lignes de dislocations se courbent a 
5 90° dans un deuxieme temps. 

La figure 12 represente ainsi une image en mlcroscopie electronique 
a haute resolution de fa couche ainsi obtenue, au dessus de chaque 
ouverture les dislocations se courbent a 90° quand au cours de (a 
croissance elles rencontrent les facettes {1 1-22}. Seules peuvent echapper, 
10 au debut de cette phase de la croissance les dislocations ayant leur origine 
au centre du masque. Ensuite les lignes de defauts se propagent dans des 
directions paralleles a la surface de la couche de GaN masque. 
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REVINDICATIONS 

1, Procede de realisation d'un film de nitrure de gallium (GaN) a 
partir d'un substrat, par depot de GaN par epitaxie en phase vapeur, 

5 caracterise en ce que le depot de GaN comporte au moins une etape de 
surcroissance epitaxiale laterale en phase vapeur (ELO), en ce qu'au moins 
une de ces etapes d'ELO est precedee d'une gravure d'ouvertures 

- soit dans un masque de dielectrique prealablement depose, 

- soit directement dans le substrat, 

10 et en ce que Ton introduit une dissymetrie dans Tenvironnement des 
dislocations lors d'une des etapes d'ELO de fa9on a provoquer le plus 
grand nombre de courbures des dislocations, les dislocations courbees 
n'emergeant pas a la surface de la couche de GaN ainsi obtenue. 

2. Procede de realisation d'un film de nitrure de gallium (GaN) selon 
15 la revendication 1 t caracterise en ce que la dissymetrie est induite : 

(1) en agissant -sur- les paramdtres de ia ~ cfoissance soit en 

appliquant un champ electrique perpendiculaire a I'axe de croissance, ou 
un champ magnetique soit encore en eclairant a Paide d'une lampe 
produisant un rayonnement UV de 170 a 400 nm, pour faire croTtre 

20 preferentiellement une seule famille de fecettes {1 1-22} ou encore; 

(2) en realisant des ouvertures de largeurs ou de geometrie 
inegales soit dans le masque de dielectrique soit directement dans le 
substrat pour faire prendre des formes geometriques aux motifs de GaN 
favorables a la courbure des dislocations. 

25 3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que la 

dissymetrie est induite par la realisation d'ouvertures soit dans le masque 
de dielectrique soit directement dans le substrat, adjacentes inegales 
dissymetriques formant un motif de base d'un reseau periodique, le motif de 
base comportant au minimum 2 ouvertures. 

30 4. Procede selon la revendications 3, caracterise en ce que les 

ouvertures sont des lignes, des hexagones, des triangles ou une 
combinaison de ces ouvertures. 
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5. Procede selon la revendication 3 ou 4, caracterise en ce que le 
reseau periodique s'etend selon la direction [10-10]. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5 f 
caracterise en ce que la ou les etapes de surcroissance epitaxiale laterale 

5 (ELO) sont effectuees par epitaxie en phase vapeur a partir de chlorures et 
d'hydrures (HVPE), par epitaxie en phase vapeur par pyrolyse 
d'organometalliques (EPVOM) ou encore par CSVT (Close Space Vapor 
Transport). 

7. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, 
10 caracterise en ce que le substrat est choisi parmi le saphir, ZnO, 6H-SiC, 

4H-SiC, 3C-SiC, GaN, AIN t LiAI0 2 , LiGa0 2 , MgAI0 4 , Si, HfB 2 ou GaAs. 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que le substrat 
est un substrat en saphir. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, 
15 caracterise en ce que le nitrure de gallium est dope lors d'au moins une des 

etapes de surcroissance epitaxiale laterale en phase vapeur par une 
substance dopante pouvant etre choisie parmi le magnesium, le zinc, le 
beryllium, le calcium, le carbone, le siiicium, I'oxygene, retain ou le 
germanium. 

20 10. Procede selon Tune quelconque des revendications 13 9, 

caracterise en ce que Ton introduit dans le nitrure de gallium une impurete 
isoelectrique comme le In, le Sc, le Sb ou le Bi. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendication 1 & 10, 
caracterise en ce que les ouvertures sont gravees dans un masque de 

25 dielectrique. 

12. Procede selon la revendication 11, caracterise en ce que Ton met 
en oeuvre une couche de base de GaN prealablement au depot du masque 
de dielectrique, par la technologie par epitaxie en phase vapeur a partir de 
chlorures et d'hydrures (HVPE), par Tepitaxie phase vapeur par pyrolyse 

30 d'organometalliques (EPVOM) ou encore par CSVT (Close Space Vapor 
Transport). 

13. Procede selon la revendication 12, caracterise en ce que la 
formation de la couche de GaN de base comporte les etapes suivantes : 




- depot de nitrure de silicium d'une epaisseur de I'ordre du plan 
atomique, 

- depot d'une couche tampon de GaN, 

- recuit a haute temperature comprise entre 950 et 1120°C de sorte 
5 que la couche tampon se convert! d'une couche continue a une couche 

discontinue formee de motifs de GaN sous forme d'Tlots puis, 

- depdt par epitaxie de GaN. 

14. Procede de realisation d'un film de nitrure de gallium (GaN) selon 
Tune quelconque des revendications 11 a 13, caracterise en ce que !e 

10 procede comporte deux etapes de surcroissance epitaxiale laterale en 
phase vapeur (ELO) distinctes, le depot de GaN lors de la premiere etape 
etant effectue dans les zones de GaN localisees dans les ouvertures et le 
depot de GaN lors de la deuxieme etape donnant lieu a une surcroissance 
laterale jusqu'a coalescence des motifs de GaN. 

15 15. Procede selon la revendication 14, caracterise en ce que le depot 

de GaN lors -de la premiere etape est Bffectue" dans des "conditions de 
croissance de sorte que la vitesse de croissance le long de la direction 
<0001> est superieure a la vitesse de croissance laterale et le depot de 
GaN lors de la deuxieme etape est effectue dans des conditions 

20 experimental modifiees de sorte que la vitesse de croissance laterale est 
superieure a celle selon la direction <0001>, de fa$on a obtenir une 
coalescence totale des motifs. 

16. Proced<§ selon la revendication 15, caracterise en ce que la 
modification des conditions de croissance pour obtenir que la vitesse de 

25 croissance laterale soit superieure a celle selon la direction <0001> consiste 
en I'ajout de magnesium, d'antimoine ou de bismuth. 

17. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, 
caracterise en ce que les ouvertures sont gravees directement dans le 
substrat 

30 18. Procede selon la revendication 17, caracterise en ce qu J il est mis 

en oeuvre selon les conditions operatoires decrites dans les revendications 
13 a 16. 
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19. Film de nitrure de gallium, caracterise en ce qu'il est susceptible 
d'etre obtenu par un procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 
18. 

20. Film de nitrure de gallium selon la revendication 19, caracterise 
en ce qu'il presente une epaisseur comprise entre 1 et 20 pm. 

21. Composant optoelectronique, caracterise en ce qu'il est elabore a 
partir d'un film de GaN selon la revendication 19 ou 20. 

22. Diode laser, photodetecteur ou transistor, caracterise en ce qull 
est elabore a partir d'un film de GaN selon la revendication 19 ou 20. 





2 




FIG.2 



Facette 0001 




2 



:::Sij&i^l!a$::K::>>: 



FIG. 3 




F1G.5 




Joint de Joint de 

coalescence 6 coalescence 6 



Masque 3 Masque 3 



Couche de base P l 
de GaN 2 / 1 Axe de symetrie 



/ ; 



c<}— 

commun 



Ouverture du masque 5 

FIG.7 



4/7 



r -Plan (0001) 

t + l \ 

Plan (1122) 

to «v\^>^^ 

S \T Dislocation 

Le plan (0001) est le plan 
le plus rapide 


a * X 

Plan (1122) f_i4 ' Plan (0001) 

■S h— Dislocation 

Le plan (0001) est le plan 
le plus lent 


/\ 

Plan (1122)/ \Plan (1122) 

v/l/ 

t- + l * / * J! *\\. 

/ / / p Dislocation 

i: . 

Le plan (1122) est le plan 
le plus rapide 


r Plan (0001) 

Plan (1122) /" T *"\ Plan (1122) 

/fa to % 

/// P * V 
/// « 1 vv> 

»^ Dislocation* A\ 

Le plan (0001) est le plan 
le plus rapide 



FIG.8 



Axe de symetrie 
de4 



Masque 3 A 



Masque 3 . 



Couche de 
base de 
GaN 2 




■ Axe de symetrie 
de (3 et 5} 



Ouverture du masque 5 



Q) 



A4 : Axe de 

symetrie de 4c 

Al : Axe de symetrie 
de {5a et4a} 

Motif. 4a 
Masque 3a 



KSSSSSSSSSSSSS 



Couche de 
base de 
GaN 2 



Ouverture 5a 

Masque 3b 




A3 : Axe de symetrie 
de {5b et 4b} 



Motif. 
Motif. 



4c 
4b 



Masque 3c 



FIG.9 



Ouverture 5b 



A2 : Axe de symetrie 
de3b £jj 







FIG. 10 





FIG.13 




FIG.14 





regue ie 

BREVET D'l 



IKSflTUT 
MAT I CRM. OB 
\A PROPRtCTt 
IHDUSTHlEtLt 



CEftTlFICAT D'UTILiTE 

Code de la propriety mteHectuelle - U/re VI 



N° 11235"0: 



D^PARTEMENT OES BREVETS 

26 bis, rue de Saint Petersbourg 
75800 Pans Cedex 08 

Telephone : 33 (1) 53 04 53 04 T&ecopie : 33 (1) 42 94 86 54 



DESIGNATION D'ilWENTEUR(S) Page H\ . 
(Si le demandeur n'est pas I'inventeur ou Tunique inventeur) 



Cet imprime est a rempHr lisiblement a I'encre noire 



fiBU3Y.y2&95 



Vos references pour ce dossier 

(JhcidtaUf) 


— 239649 MAB 


W° D'ENREGISTREMENT NATIONAL 




TITRE DE L'INVENTlOW (2Q0 caracteres ou espaces maximum) 

PROCEDE DE REALISATION PAR EPITAXIE EN PHASE VAPEUR D'UN FILM DE NITRURE DE GALLIUM A FAIBL1 
DENSITE DE DEFAUT. 


LE(S) DEMANDEUR(S) : 

LUMILOG : Les Moulins, 2720 Chemin de Saint Bernaard, 06220 VALLAURIS - FRANCE 


DESIGS\JE(NT) EW TANT QU'HNVENTEUR(S) : (Indiquez en haut h droite «Page N° S'ii y a plus de trots invertteurs, 
utilises un formulaire tdentique et numSrotez chaque page en indiquant Ie itotttbre total de pages). 


Nom 




Prenoms 


BEAUMONT Bernard 


Adresse 


Rue 


282 Chemin du Val Martin 


Code postal et ville 


| 06360 VALjBONNB FRANCE : 


Societe d'appartenance (JacultatiJ) 




Nom 




Prenoms 


— GIB ART Pierre 


Adresse 


Rue 


284 Chemin du Plan de Clermont 


Code postal et ville 


, 06740 CH^TEAUNEUF GRASSE JhRANCb 


Societe d'appartenance (JacultatiJ) 




| Nom 


— FAURIB Jean-Pies**-- 


Prenoms 




Adresse 


Rue 


200, Impasse des Chenes 


Code postal et ville 


1 UtiStiO^ALjBONNfc; FRANCfi 


Societe d'appartenance (JacultatiJ) 




DATE ET SIGNATURE(S) // 

DU (DES) DEEVIAWDEUM^7 

OU DU IWiNDATAI&E^ / q/) 

(Worn et quaHte dfi !^ignat£f?e) / " ' 


3 



La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a Tinformatique, aux fichrers et aux liberies s'applique aux reponses faites a ce formulaire. 
Elle garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant aupres de I'lNPI. 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 
^BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

r 

^Htnes or marks on original document 
^^reference(s) or exhibit(s) submitted are poor quality 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



